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(54) PROCEDE POUR PRODUIRE UN CREUSET EN VERRE DE QUARTZ POUR TIRER UN MONOCRISTAL DE 
w SILICIUM ET CREUSET AINSI OBTENU. 



[S7j L'invention concerne un procede pour produire un 
cTeuset en verre de quartz pour tirer un monocristal de sili- 
cium comprenant les etapes suivantes: introduction d'une 
premiere poudre de quartz dans un moule (1) pour former 
une preforme, fusion d'une partie de la preforme, refroidis- 
sement de la preforme pour former un substrat de creuset 
(3). production d'une atmosphere gazeuse a haute tempe- 
rature (8) a I'interieur au substrat, introduction d'une 
deuxieme poudre de quartz contenant de Taluminium (6a) 
dans ('atmosphere gazeuse, et fusion et sedimentation de 
cette poudre de quartz sur la surface interieure du substrat 
pour former une couche intermediate (4a). introduction 
d'une troisieme poudre de quartz (6) dans I'atmosphere ga- 
zeuse. et fusion et sedimentation de cette poudre sur la 
surface interieure de la couche de verre de quartz conte- 
nant de I'aluminium pour former une couche interieure (4) 
de verre de quartz de haute purete. ainsi qu'un creuset ob- 
tenu par ce procede. 
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La prcscnte invention conccrnc un crcusct en verre de quartz employe 
pour tirer un monocristal de silicium et un procede pour le produire. Plus 
particulicrcment, la prcscnte invention concerne un creuset en verre de quartz 
comprenant une couche exterieure de verre de quartz naturel et une couche 
5 interieure de verre de quartz synthetique et un procede pour le produire. 

Conventionnellement, le procede de Czochralski a ete employe largement 
pour produire un monocristal tel qu'un monocristal de semi-conducteur. Le 
procede comprend les etapes de fusion de silicium polycristallin dans un recipient 
pour former une masse fondue, d'immersion de rextremite d'un cristal formant 
10 germe dans la masse fondue et de tirage du cristal formant germe depuis la masse 
fondue, tandis qu'il est entraine en rotation, pour faire croitre un monocristal ayant 
la meme orientation cristallographique que le cristal formant germe. Un creuset en 
verre de quartz est generalement employe comme recipient pour tirer un 
monocristal. 

15 Pour produire un creuset en verre de quartz de haute purete, une poudre de 

quartz naturel qui est purifice avec 1'acidc fluorhydriquc ou par un traitement a 
haute temperature a ete employee conventionnellement. Avec ces traitements, 
cependant, il est apparu une limitation de l'emploi de la poudre de quartz naturel 
ainsi purifiee dans la production d'un creuset au cours de ces dernieres annees, car 

20 malgre une exigence de plus grande purete dans la production d'un dispositif a 
semi-conducteur a une vitesse de plus en plus plus rapide, il reste beaucoup 
d'impuretes dans la masse d 1 un creuset conventionnel qui etre produit avec la 
poudre de quartz naturel apres les traitements ci-dessus. Une poudre de quartz 
synthetique de haute purete produite par le procede sol - gel peut etre employee 

25 pour produire un creuset ayant une purete aussi haute que necessaire dans la 
technologie reccnte de fabrication des dispositifs a semi-conducteur, mais la 
poudre de quartz synthetique produite par ce procede est trop coutcusc pour etre 
employee dans la production du corps entier d'un creuset. 

Compte-tenu de telles circonstances, un procede est propose dans la 

30 demande de brevet japonais examinee n 9 Hei 4-22861 ou une couche exterieure 
est formee avec du verre de quartz naturel et seule une couche interieure est formee 
avec du verre de quartz synthetique. On prevoit que le probleme lie au cout 
mentionne ci-dessus est resolu au moyen de ce procede, car une poudre de quartz 
synthetique de haute purete tres couteuse est employee pour former seulement la 

35 surface interieure et une partie de son voisinage d'un creuset. Cependant on a 
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trouve qu'une couche aussi mince n'est pas suffisante pour empecher la pollution de 
la masse fondue de silicium par des impuretes. 

La presente invention a pour but de resoudre les problemes ci-dessus et de 
fournir un creuset en verre de quartz de haute purete ayant une couche inteneure 

5 ayant des impuretes en concentration tres faible et un procede peu couteux et 
simple pour le produire 

Un creuset selon la presente invention comprend une couche exteneure 
faite de verre de quartz et une couche inteneure faite de verre de quartz, une 
couche intermediaire pour empecher la migration d'impuretes telles que des metaux 

10 alcalins etant disposee entre les couches inteneure et exteneure. 

Un premier aspect de la presente invention concerne un procede de 
production d'un creuset pour tirer un monocristal de silicium comprenant une 
couche de verre de quartz comme couche exteneure, une couche de verre de 
quartz comme couche interieure, et une couche intermediaire de verre de quartz 

15 contenant de raluminium pour empecher la migration d'impuretes entre les couches 
inteneure et exteneure 

Selon l'invention, le procede de production du creuset de verre de quartz 
comprend les etapes suivantes: introduction d'une premiere poudre de quartz dans 
le moule le long de la surface interieure du moule pour accumuler la premiere 

20 poudre de quartz sous forme d'une couche et former une preforme de la premiere 
poudre de quartz, fusion d'une partie de la preforme par de la chaleur lrradiee 
depuis Tinterieur de la preforme, refroidissement de la preforme pour solidifier et 
former un substrat de creuset dune couche de verre de quartz opaque, production 
d'une atmosphere gazeuse a haute temperature a Tinterieur du substrat pendant ou 

25 apres la formation du substrat, introduction d'une deuxieme poudre de quartz 
contenant de I'alumiruum ou en combinaison avec un constituant contenant de 
raluminium dans ['atmosphere gazeuse et fusion de celle-ci dans ['atmosphere 
gazeuse, sedimentation de la deuxieme poudre de quartz a Tetat fondu depuis 
1'atmosphere gazeuse sur la surface inteneure du substrat pour former une couche 
intermediaire de verre de quartz contenant de raluminium, introduction d'une 
troisieme poudre de quartz dans 1'atmosphere gazeuse et fusion de cette poudre 
dans 1'atmosphere gazeuse. et sedimentation de la troisieme poudre de quartz a 
fetat fondu depuis Tatmosphere gazeuse sur la surface inteneure de la couche de 
verre de quartz contenant de ralurrumum pour former une couche transparente de 

"5 verre de quartz de haute purete 
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II a ete trouve que, dans les creusets connus, certaines des impuretes 
constituees par des metaux alcalins contenus dans la poudre de quartz naturel 
peuvent migrer jusqu'a la couche interieure depuis la couche exterieure a travers la 
masse d'un creuset, meme apres l'achevement du creuset. Quand un creuset est 
5 employe au cours d'une operation prolongee de tirage a haute temperature, 
certaines impuretes migrent jusqu'a la surface interieure du creuset et accelerent la 
cristallisation du verre de quartz au niveau de sa surface interieure Par suite de la 
cnstallisation, les cristaux de verre de quartz parviennent dans la masse fondue de 
silicium dans le creuset depuis la surface interieure, ce qui provoque la formation 
m de dislocations ou de certains autres defauts dans un cristal en croissance. L'effet 
le plus nefaste des impuretes est qu'elles se dissolvent dans la masse fondue de 
silicium et sont alors incorporees dans le cnstal en croissance, ce qui deteriore sa 
qualite 

La couche contenant de raluminium empeche la migration d'impuretes 

15 entre les couches interieure et exterieure. II est done possible d'employer une 
poudre de verre de quartz qui a une purete basse, comme par exemple une poudre 
de verre de quartz naturel, pour faire la couche exterieure 

Selon l'invention il est suggere de former la couche intermediaire par le 
meme procede que celui qui est employe pour former la couche interieure. De ce 

20 fait, le procede selon l'invention est facile a mettre en oeuvre En ce qui concerne le 
procede pour faire la couche intermediaire, la difference avec la formation de la 
couche interieure est que la deuxieme poudre de quartz contient de raluminium ou 
est introduite dans l'atmosphere gazeuse en combinaison avec un constituant 
contenant de raluminium. Par ce procede une diffusion homogene de raluminium 

25 dans la couche intermediaire est realisee 

Dans un mode de realisation prefere. la couche intermediaire empechant la 
migration peut etre formee en introduisant un melange de poudre de quartz 
synthetique et de poudre d'oxyde d'aluminium puis en le faisant fondre ou en 
introduisant la poudre de quartz synthetique et la poudre d'oxyde d'aluminium 

30 independamment puis en les faisant fondre apres les avoir melangees dans 
l'atmosphere gazeuse Dans un autre mode de realisation, une poudre de quartz 
svnthetique dont chaque grain est revetu d un compose de raluminium ou est dope 
avec de raluminium est introduite pour former une couche intermediaire empechant 
la migration apres la fusion Dans encore un autre mode de realisation, une poudre 

3 5 de quartz synthetique et de raluminium liquide ou un compose liquide de 
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raluminium sont introduits independamment puis melanges et fondus pour former 
finalement une couche intermediaire empechant la migration 

Un deuxieme aspect de la presente invention concerne un creuset en verre 
de quartz pour tirer un monocnstai de silicium, qui comprend une couche 
5 exterieure de verre de quartz , une couche interieure ayant une tres petite quantite 
dimpuretes et formee sur une surface inteneure de la couche exterieure, et une 
couche intermediaire qui a une concentration elevee d'aluminium, et qui est situee 
entre les couches inteneure et exterieure 

Dans un mode de realisation du deuxieme aspect que Ton prefere, la 

10 concentration de raluminium dans la couche empechant la migration est fixee a une 
valeur egale a 1 a 100 fois le nombre total d'atomes de metaux alcalins dans un 
volume unitaire du verre de quartz naturel dans la couche exterieure De 
preference encore, la concentration de raluminium dans la couche empechant la 
migration est fixee a une valeur egale a 5 a 50 fois le nombre total d'atomes de 

15 metaux alcalins dans un volume unitaire du verre de quartz naturel dans la couche 
exterieure 

Dans un mode de realisation du creuset en verre de quartz que Ton 
prefere, la couche exterieure est faite de verre de quartz naturel, et la couche 
interieure et la couche intermediaire sont faites de verre de quartz synthetique 

20 L 'utilisation de verre de quartz naturel pour la couche exterieure reduit les couts et 
Futilisation de quartz synthetique a pour resultat une haute purete de la couche 
interieure. Pour la meme raison, la couche intermediaire devrait aussi etre faite a 
Taide de poudre de quartz synthetique 

Le nombre d'atomes d'aluminium dans la couche intermediaire empechant 

25 la migration est de preference egal a 1 a 100 fois le nombre total d'atomes de 
metaux alcalins dans un volume unitaire du verre de quartz dans la couche 
exterieure De preference encore, le nombre d'atomes d'aluminium est fixe dans la 
gamme de 5 a 50 fois le nombre total d'atomes de metaux alcalins dans un volume 
unitaire du verre de quartz dans la couche exterieure L'epaisseur de la couche 

"() intermediaire empechant ia migration est de preference de 0,3 mm ou plus, ou de 
preference encore de 0.5 mm ou plus Si l'epaisseur de la couche intermediaire est 
inferieure a 0.3 mm, la concentration de raluminium doit etre localement elevee, ce 
qui cause une devitrification dans le verre de quartz La limite superieure de 
l'epaisseur devrait etre de 3 a 4 mm. ce qui est habituellement assez epais pour un 

35 emploi pratique 
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Dans la presente invention, il est preferable que la couche exterieure soit 
faite de verre de quartz opaque contenant des bulles et que la couche interieure soit 
faite de verre de quartz transparent en une epaisseur predeterminee et sensiblement 
exempte de bulles, comme cela est decrit dans la demande de brevet japonais 
publiee examinee n° Hei 4-22861 

La figure 1 est une vue en coupe schematique d'un appareil de 
production d'un creuset en quartz pour un mode de realisation du procede selon la 
presente invention 

La figure 2 est une vue en coupe fragmentaire d'un creuset en 
quartz produit par le procede selon la presente invention 

Des modes de realisation preferes de la presente invention vont etre 
decrits de maniere plus detaillee dans la description qui suit et se refere aux dessins 
annexes 

Dans la figure 1, un mouie rotatif 1 est monte sur un arbre rotatif 2. Une 
cavite 1 a est formee dans le moule 1 Un substrat de creuset 3 est situe dans la 
cavite la, le substrat 3 etant en verre de quartz naturel opaque et jouant le role de 
couche exterieure Le substrat de creuset 3 est produit par les etapes suivantes 
introduction de la poudre de quartz naturel dans le moule 1 en rotation pour 
disperser uniformement la poudre le long de la surface interieure du moule 1 et 
former une preforme de poudre en une couche ayant la forme dun creuset desire, 
fusion de la preforme par de la chaleur irradiee de Tinterieur de la preforme, et 
refroidissement de la preforme Un dispositif de decharge par arc 5 ayant des 
electrodes 51, 52 reliees a une source electrique 10. comme montre dans la figure 
I, peut etre employe pour irradier la chaleur de 1'interieur de la preforme. Un 
dispositif de decharge par arc a plasma peut aussi etre employe a la place du 
dispositif de decharge par arc On peut trouver une description plus detaillee de la 
production d'un substrat de creuset dans la demande de brevet japonais publiee 
apres examen Hei n° 4-22861 

L'appareil montre dans la figure 1 est equipe d'un premier reservoir 
d'approvisionnement 9 qui contient la poudre de quartz synthetique 6 employee 
pour la formation d'une couche interieure 4. le premier reservoir 
d'approvisionnement 9 de l'appareil de la figure I etant situe au-dessus du moule 1 
I e premier reservoir d'approvisionnement 9 est relie a une conduite de decharge 
93, un alimentateur mesureur 92 etant prevu dans la conduite 93 Un agitateur 91 
est inscre dans le reservoir d'approvisionnement 9 Dans l'appareil, un deuxieme 
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reservoir d'approvisionnement 9a est aussi prevu au-dessus du moule 1 , ce 
reservoir etant represente dans la pame supeneure droite de la figure 1 De la 
poudre de quartz synthetique deja dopee avec de 1'aluminium en une concentration 
predeterrninee est contenue dans le deuxieme reservoir d'approvisionnement 9a. Le 
deuxieme reservoir d'approvisionnement 9a est relie a une conduite de decharge 
93a, un alimentateur mesureur 92a etant prevu dans la conduite 93a. Les conduites 
de decharge 93 et 93a se rejoignent en une conduite principale 6 qui penetre dans 
la cavite 1 a Un agitateur 91a est insere dans le deuxieme reservoir 
d'approvisionnement 9a L'ouverture superieure du moule 1 est couverte avec un 
couvercle 71 qui laisse une fente annulaire 75 

Apres la formation du substrat de creuset 3, on met en oeuvre le procede 
suivant qui comprend les etapes decrites ci-apres: pendant ou apres la formation du 
substrat 3, introduction dans l'espace interieur du substrat 3 de la poudre de quartz 
synthetique 6a dopee avec de raluminium a une concentration predeterrninee par la 
conduite de decharge 93a tandis que le second alimentateur mesureur 92a est 
actionne et, pendant la periode d'introduction de la poudre de quartz synthetique 
dopee, maintien d 7 une decharge par arc entre les electrodes de carbone 51, 52 pour 
produire de la chaleur et fermeture du premier alimentateur mesureur 92 Dans ces 
conditions, une atmosphere gazeuse 8 a haute temperature est generee a 1'interieur 
du substrat 3 et la poudre de quartz synthetique dopee 6a est introduite dans 
Patmosphere gazeuse 8 

La poudre de quartz synthetique 6a dopee avec raluminium est introduite 
dans Tatmosphcre gazeuse 8 pour faire fondre au moms une partie de la poudre 
sous Taction de la chaleur de Tatmosphere gazeuse 8 pendant son passage dans 
l'atmosphere gazeuse 8 apres quoi la poudre sedimente depuis 1'atmosphere 
gazeuse 8 sur la surface inteneure du substrat 3 pour former une couche 
empechant la migration 4a qui est integree avec le substrat 3, la couche ayant une 
concentration d'aluminium elevee et jouant le role de couche pour empecher la 
migration d'impuretes selon la presente invention L'epaisseur de la couche 4a est 
d^au moins 0,3 mm, ou de preference 0,5 mm ou plus et ne devrait pas depasser 4 
mm Pour former uniformement la couche 4a sur la surface inteneure du substrat 3, 
il est necessaire que le dispositif de decharge par arc 5 et Textremite de la conduite 
pnncipale 6 soient deplaces dans une relation spatiale determinee a une hauteur 
correcte le long de la surface inteneure du substrat 3 pour former la couche 4a 

Puis, le second alimentateur mesureur 92a qui est employe pour rapport 
de poudre de quartz synthetique dopee avec de ['aluminium est ferme Par contre. 
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!e premier alimentateur mesureur 92 pour introduire la poudre de quartz 
svnthetique 6 est ouvert a un degre choisi pour introduire seulement la poudre de 
quartz synthetique 6 par la conduite de decharge 93 et pour former une couche 
inteneure 4 sensiblement exempte de bulles Le procede pour former la couche 
5 inteneure est decrit de maniere plus detaillee dans la demande de brevet japonais 
publiee apres examen n° Hei 4-22861 mentionnee ci-dessus. 

La figure 2 represente une vue en coupe fragmentaire d'un creuset produit 
par le procede mentionne ci-dessus Un creuset selon la presente invention 
comprend une couche exterieure, a savoir un substrat 3, qui est fondue par la 

10 chaleur irradiee depuis un espace inteneur, une couche interieure 4 qui est formee 
en mtroduisant la poudre de quartz synthetique dans une atmosphere gazeuse 8 a 
haute temperature pour faire fondre, disperser et sedimenter la poudre sur la 
surface interieure du substrat 3, et une couche intermediaire empechant la 
migration 4a qui contient une concentration d'aluminium elevee et qui est formee 

15 entre les couches inteneure et exterieure 3, 4 La couche exterieure 3 est de 
preference une couche opaque de verre de quartz a haute teneur en bulles, comme 
decrit dans la demande de brevet japonais publiee apres examen n°. Hei 4-22861 
La couche interieure 4 est de preference formee de maniere a etre sensiblement 
exempte de bulles, comme decrit dans la meme demande. 

zo La couche empechant la migration 4a comme couche intermediaire a pour 

fonction d'ernpecher la migration des metaux alcalins tels que le lithium qui sont 
inclus dans le verre de quartz naturel de la couche exterieure 3 jusqu'a la surface 
exposee de la couche interieure, le lithium etant Tun des metaux alcalins qui 
constituent les impuretes contenues dans le quartz naturel de la matiere premiere 

25 utilisee pour la couche exterieure 3 L'aluminium present dans la couche empechant 
la migration 4a, qui est dans un etat electnquement negatif, piege et neutralise 
electnquement un metal alcalin qui migre vers la couche interieure 4 depuis la 
couche exterieure 3. ce qui empeche les atomes de metaux alcalins d'atteindre la 
couche inteneure Dans ce but, ll est preferable que la couche 4a ait une 

30 concentration d'aluminium aussi elevee que 1 a 100 fois. ou de preference 5 a 50 
fois. le nombre total d'atomes de metaux alcalins dans un volume unitaire du verre 
de quartz naturel de la couche exterieure 3 Dans le cas ou la concentration 
d'aluminium est plus basse que la limite interieure de 1 fois. les atomes d'aluminium 
ne peuvent pas agir d'une maruere qui satisfait le but de la present invention et, 

35 d'autre part, dans le cas ou la concentration est plus haute que la limite superieure 
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de 100 fois. les atomes d'aluminium ont tendance a agir defavorablement sur le 
verre de quartz lui-meme et a accelerer sa devitnfication. 

Dans le mode de realisation decnt ci-dessus. une poudre de quartz 
synthetique 6a dopee avec de l'aluminium est introduite dans une atmosphere 
5 gazeuse 8 a haute temperature, mais un melange d'une poudre de quartz 
synthetique et d'une poudre d'oxyde d'aluminium peut aussi etre contenu dans le 
reservoir d'approvisionnement 9a A titre d 1 alternative, une poudre d'oxyde 
d'aluminium est introduite dans le deuxieme reservoir d'approvisionnement 9a, une 
poudre de quartz synthetique est introduite dans le premier reservoir 
10 d'approvisionnement 9 et, apres avoir ete melangees, les deux poudres sont 
introduces dans I'atmosphere gazeuse A titre d 7 alternative supplemental, une 
poudre de quartz synthetique revetue d 7 un compose de l'aluminium peut etre 
employee. Une poudre ainsi revetue peut etre obtenue par le fait qu'une poudre de 
quartz synthetique est plongee dans une solution aqueuse du compose de 
15 raluminium apres quoi la poudre est sechee 

Dans le mode de realisation ci-dessus, la poudre d'oxyde d'aluminium 6a 
qui provient du deuxieme reservoir d'approvisionnement 9a est de preference 
envoyee par la conduite de decharge 93a en etant transportee dans un courant 
d'azote pour evher que la poudre s^agglomere dans l'appareil de la figure 1 Dans 
20 un autre mode de realisation, un compose liquide de l'aluminium peut etre employe 
comme dopant. Dans le cas ou un compose liquide de raluminium est employe, il 
est possible d'introduire le compose liquide de raluminium depuis le deuxieme 
reservoir d'approvisionnement 9a et la poudre dc quartz synthetique depuis le 
premier reservoir d'approvisionnement 9 
25 Comme decrit ci-dessus. selon la presente invention, une couche 

empechant la migration 4a est formee entre la couche exteneure 3 et la couche 
inteneure 4 si bien que la migration d'impuretes constituees par des metaux alcahns 
en direction du verre de quartz synthetique de la couche mteneure 4 depuis le 
verre de quartz nature! de la couche exteneure 3 est empechee De ce fan. la 
M) couche inteneure 4 peut etre protegee arm devoir une concentration d'impuretes 
tres basse De plus, cette situation favorable peut etre maintenue pendant le tirage 
d'un monocristal de silicium 

C xemple 

75 Un creuset de 56 cm (22 pouces) de diametre inteneur est produit au 

moven de l'appareil montre dans la figure 1 Pour la production. 20 kg de poudre 
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de quartz naturel sont introduits dans la cavite la du moule rotatif 1 et une 
preforme est produite sous forme d T une couche exterieure 3 La preforme est 
chauffee et fondue dans la region de sa surface inteneure pour former la couche 
exterieure 3 D'autre part, parallelement a la formation de la couche exterieure, I 

5 kg de poudre de quartz synthetique 6a dopee avec de ralumiruum a une 
concentration de 500 pprru qui est egale a environ 10 fois le nombre total d'atomes 
de metaux alcalins dans un volume unitaire du verre de quartz naturel dans la 
couche exteneure 3, est introduit dans une atmosphere gazeuse 8 a haute 
temperature pour former sur la couche exterieure 3 une couche empechant la 

10 migration 4a ayant une epaisseur d'environ 0,4 mm Puis, une couche inteneure 4 
est formee en introduisant 3 kg de poudre de quartz synthetique de la maniere 
decnte dans le mode de realisation ci-dessus Les concentrations d'impuretes ont 
ete mesurees sur des echantillons des couches inteneure et exterieure 3, 4 d'un 
creuset ainsi obtenu Les resultats sont montres dans le tableau suivant dans lequel 

15 les valeurs numeriques sont en ppm 



Tableau 





Al 


K 


Li 


Na 


Exemple 


couche 
inteneure 


< 1 


<0,01 


<0,01 


<0,01 


couche 
exterieure 


17 


0,21 


0,79 


0,01 


Exemple 
comparatif 


couche 
inteneure 


< 1 


0,02 


0,21 


0,01 


couche 
exterieure 


17 


0.22 


0,78 


0,01 



20 Exemple comparatif 

Un creuset de quartz a ete produit au moyen de l'appareil montre dans la 
figure 1 dans les memes conditions que celles de I'exemple a ceci pres quune 
couche empechant la migration avec une concentration d'aluminium elevee nest 
pas formee entre les couches inteneure et exteneure 3, 4 Les concentrations des 

25 impuretes ont ete mesurees sur des echantillons des couches inteneure et exterieure 
3, 4 du creuset produit, et les resultats sont montres dans le tableau precedent 
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Comme le montre le tableau, les concentrations d'impuretes, surtout le 
lithium, dans la couche inteneure 4 du creuset obtenu par le precede selon la 
presente invention sont marufestement dirrunuees Ceci est du au fait que la 
migration d'impuretes, surtout le lithium, contenues dans le verre de quartz naturel 
de la couche exterieure 3 vers la couche inteneure de verre de quartz synthetique 
etait limitee par la presence d'aluminium dans la couche empechant la migration 4a 
comme couche intermediaire 
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REVINDICATIONS 

1. Procede pour produire un creuset de verre de quartz pour tirer un 
monocristal de silicium au moyen (Tun moule ayant une ouverture supeneure, 
5 caracterise en ce qu'il comprend les etapes dMntroduction d'une premiere poudre 
de quartz dans le moule (1) le long de la surface interieure du moule pour deposer 
la premiere poudre de quartz sous forme d'une couche et former une preforme de 
la premiere poudre de quartz, de fusion d'une partie de la preforme par de la 
chaleur irradiee de l'interieur de la preforme, de refroidissement de la preforme 

10 pour la solidifier et former un substrat de creuset (3) d'une couche exterieure de 
verre de quartz, de production d'une atmosphere gazeuse a haute temperature (8) 
a Pinterieur du substrat pendant ou apres la formation du substrat, d'introduction 
d'une deuxieme poudre de quartz (6a) contenant de ralumimum ou en combinaison 
avec un constituant contenant de raluminium dans l'atmosphere gazeuse et de 

15 fusion de cette poudre dans l'atmosphere gazeuse, de sedimentation de la deuxieme 
poudre de quartz en fusion depuis l'atmosphere gazeuse sur la surface interieure du 
substrat pour former une couche mtermediaire de verre de quartz contenant de 
l'aJuminium (4a) ? d'introduction d'une troisieme poudre de quartz (6) dans 
l'atmosphere gazeuse et de fusion de cette poudre dans ('atmosphere gazeuse, et de 

20 sedimentation de la troisieme poudre de quartz en fusion depuis l'atmosphere 
gazeuse sur la surface interieure de la couche de verre de quartz contenant de 
I'aluminium pour former une couche interieure (4) de verre de quartz de haute 
purete 

2. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que la premiere 
25 poudre de quartz est une poudre de verre de quartz natureh la deuxieme poudre de 
quartz est une poudre de quartz synthetique contenant de raluminium, et la 
troisieme poudre de quartz est une poudre de verre de quartz synthetique 

3 Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que la deuxieme 
poudre de quartz est un melange d'une poudre de verre de quartz synthetique et 

w d'une poudre d'oxyde d'aluminium 

4 Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que la deuxieme 
poudre de quartz est une poudre de verre de quartz synthetique et le constituant 
contenant de ralurruruum est une poudre d'oxvde d'aluminium 

5 Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que la deuxieme 
35 poudre de quartz est une poudre de quartz svnthetique dont chaque particule est 

revetue dun compose dc raluminium 
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6 Procede selon la revindication I caracterise en ce que la deuxieme 
poudre de quartz est une poudre de verre de quartz synthetique dopee avec de 
raluminium 

7 Procede selon la revindication 1 caracterise en ce que la deuxieme 
5 poudre de quartz est une poudre de quartz synthetique et le constituant contenant 

de raluminium est de raluminium liquide ou un compose liquide de raluminium 

8. Creuset en verre de quartz pour tirer un monocristal de silicium 

caracterise en ce qu'il comprend une couche exterieure (3) en verre de quartz, une 

couche interieure (4) en verre de quartz et une couche intermediaire (4a) en verre 
10 de quartz contenant de raluminium qui empeche la migration d'impuretes entre les 

couches interieure et exterieure 

9 Creuset selon la revendication 8 caracterise en ce que la couche 

exterieure est faite de verre de quartz naturel, et la couche interieure et la couche 

intermediaire sont faites de verre de quartz synthetique 
15 10. Creuset selon Tune quelconque des revendications 8 et 9 caracterise 

en ce que le nombre d'atomes d'aluminium dans la couche intermediaire contenant 

de raluminium est egal a 1 a 100 fois le nombre total d'atomes de metaux alcalins 

dans un volume unitaire de la couche exterieure 

1 1 . Creuset selon Tune quelconque des revendication 8 a 10 caracterise en 
20 ce que le nombre d'atomes d'aluminium dans la couche intermediaire contenant de 

raluminium est egal a 5 a 50 fois le nombre total d'atomes de metaux alcalins dans 
un volume unitaire de la couche exterieure 

12. Creuset selon Tune quelconque des revendications 8 a 11 caracterise 
en ce que 1'epaisseur de la couche intermediaire est de 0,3 mm ou plus 

25 13 Creuset selon Tune quelconque des revendications 8 a 12 caracterise 

en ce que la couche exterieure est faite d'un verre de quartz opaque contenant des 
bulles et la couche interieure est faite dun verre de quartz transparent sensiblement 
exempt de bulles 



2746092 





